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EP 0 879 897 A1 BEST 

Description 

La presente invention est relative a un procede de recuit continu dWsubstrat metalfique au defile,' noWiment - 
d'une tole d'acier. • - • ' *c • .r : •.: . ? ..... ± 

Les techniques de recuit eh continu appliquees actuellemerit suivarit lesquelles les substrats a traiter sontsoumis*™ 
a des temperatures re lativement eleveeVpresentent diff brents inconvenients." " " - ■ " : 

Ainsi, I'inertie therm iquedes iristaHatidns pour la mise en oeuvre de'ees precedes connus est tres importante. Ua 
consommation en gaz reducteur necessaire pour eviter I'oxydation des substrats est elevee. : 1 1 est impossible d'bbt en ir, - 
par une seule operation de recuit; : un etat de surface^ur soit tel a permettre le depot d'uhe couch's uiterieure, de sorte 
qu'en general une etape supplementaire de decapage est necessaire: Etant donne que dans les Installations" de recuit ; 
connues on fait usage de tubes radiants comme moyens de chauffage", -ces installations sont d'une taille importante ' 
et provoquent, de plus, des couts d'entretien eleves. Pour le recuit de substrats f erromagnetiques, lorsqu'on fait usage 
d'un chauffage par induction a moyehne frequence,' on" est limite a des temperatures en dessbus de la temperature 
de Curie. Enfin, le systeme de chauffage en moyenhe et haute frequences presente un mauvais'rendernent energe- - 
tique. .. 

Un des buts essentiels de la presente invention- cons iste a proposer un' procede 'qui permet de remedier aux ' 
inconvenients precites et qui, deplus, permet d'associer, a une etape de recristallisation a haute vitesse et a tempe- " 
rature appropriee, une -preparation de la surface, Be -sorte que c ell e-c\ permet le-depdr d'une couche uiterieure de " 1 
finition sans qu'il soft necessaire'de soumettre cette'surface a une operation supplemental de decapage, par exemple. 
A cet effet, suivant I'invention, on realise le recuit au moyen de decharges parplasma". ' ' ' 
Avantageuseme'nt, ce recuit est effectue a une- press ion comprise eritre lO* 4 et 100 torr. -' 
Plus particulierement, suivant I'invention, on etablit les decharges precitees entre le substrat et une contre^elec- 
trode d'une maniere telle a dissiper la puissance electrique provenant des decharges dans le substrat. 

Suivant une forme de realisation preferentielle.'briTealise le-recuitsoit en atmosphere-recJuctrice, par exemple en. '* 
presence d'hydrogene, de methane, d'un melange azote-hydrogene ou encore d'un melange argon-hydrogene, soit 
en atmosphere oxydante, soit en atmosphere oxydante-suivie d'une-atmosphere reductrice. - 

Suivant une autre forme de realisation preferentielle du procede selon I' invention,- on fait usage d'une decharge 
de type magnetron, le substrat etant a la cathode et la pression des gaz pendant le recuit etant comprise entre 0,001 
Torr et 1 Torr. .. 

D'autres details et particularites de I'invention ressortiront de la description, dqnnee ci-apres, a titre d'exemple non 
limitatif, d'une forme de realisation particuliere du procede suivant I'invention avec reference a la figure unique annexee, 
qui est une representation schematique d'une jnstallation pour la mise en oeuvre du procede suivant I'invention. 
Dans la description donnee ci-apres, les ehiffres de reference se rapportent k cette figure. 
L'invention concerne, d'une facon generale, '.un- procede de -recuit d'un substrat metallique au defile qui est de 
preference constituS d'une tdle d'acier 1 se deplacant d'une maniere sensiblement continue a travers une chambre 
de recuit 2 dans laqiieile on realise le recuit au moyen de decharges par plasma. ' 

Cette chambre 2 est constitute d'une enceinte term ee dans laquelle regne une pression qui est generalement 
comp rise" entre 10"* et 100 Torr, de preference inferieure £ 10 Torr. ■" - ' •* - 

Les decharges sont etablies entre la tdle 1, ibrsde son passage a travers eette ! chambre 2, et une contre-electrode 
3, d'une maniere telle a dissiper la puissance electrique provenant des decharges dans cette tote 1 et ainsi done a ■ 
creer le recuit. On obtient ainsi une recristallisation a haute vitesse, ce qui permet d'obtenir des grains relativenient 
fins, par exemple, pour la production d'acier de haute resistance. 

II s'agit done en fait d'un procede de pulverisation cathodique ("sputtering") au coufs duquel la tole est bombardee 
par des ions en provenance d'un plasma 4 perrnettant un chauffage rapide et uniforme et, en meme temps, un decapage 
45 de la surface de celle-ci. r - - - ...... 

Suivant I'invention, le plasma peut etre cree en courant continu, la tola formant alors la cathode, ou en courant 
altematif. 

Dans ce dernier cas, on fait usage d'uhe contre-electrode 3 s'etendant dans-la chambre de recuit 2, en regard de 
la t6le 1 , et presentant une surface dirigee vers la tole dont la superftcie est superieure a celle de la partie de la tole 
lui faisant face, afin de maintenir une auto-polarisation negative de cette derniere. 

Comme dans le procede classique de pulverisation cathodique, la decharge peut eventuellement §tre realisee en 
presence de champs deduction magnetiques grace a la presence d'aimants 5 a proximite de la tole 1 et du cote 
oppose de celle-ci par rapport a la contre-electrode 3. 

Les densftes de puissance dissipees par. face "sur la tdle d'acier 1 sont typtquement comprises entre 1 W/cm 2 et . 
500 W/cm 2 , alprs que les vitesses de defilement de cette tole sont generalement comprises entre 1 m/min et 1500 m/ 
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La montee en temperature a lieu dans la zone de la tole ou se fait la dissipation de puissance, tandis que la vitesse 
de montee en temperature depend de ('adaptation de la densite de puissance utilisee, de la vitesse de ligne ainsi que 
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de i'epaisseur de la tole et de sa capacite calorifique. 

Dans certains cas, il peut §tre utile, d'int rod ui re un palier. de stabilisation en. tern peratu re dans le cycle de recuit. 
Ceci peuCpar exemple, etre obtenu en prevoyant "dans la chambre de recuit 2 une zone ou la tole defile Itbrement 
sous une pression reduite. II suffit, par exemple, -dans,, un.t el cas,.de r preyojr ;) un : compartiment 6 quelque iP eu isole de 
celui ou'a lieiTla creation du plasma. A cet egard.ily^ lieu de noter qu'a.p/essiqrv reduite, les pertes thermiques par 
conduction sont (imitees.etles pertes. par.. radiation peuvpnt,§tre restitutes ^.laJole au mpyen de refiecteurs ou par 
des moyens de ohauffage. d'appoint radiants. - ... ^ . • t . -. - , 

Dans d'autres cas encore, .il peut' dire,, utile de f reffoidipJa tole VdansJ^chambre^de recuit 2, done sous pression 
reduite, par exemple en faisant passer |a t6le sur deseylindres.de refroidissement 7. Ainsi,. tpujours^dans la chambre 

« -i' -.: \«wino ft nr Ha r au&t\r la tnia 1 nar un film de finition ou de orotection, oar 

exemple par un proc.6de.de depot "PVD '^physical vapor- deposition), -P§CVD (! plasma .enhanced, chemical vapor 
deposition") ou.encoreVar un P'ocede $VD ("Chemical vapor deposition")^ raide tfun disoositif de dep<M squs vide 8. 

La taie.ainsi ; trait6e peut quitter la" chambre de recuit 2 a une temperature compatible avec la fin du procede 

metallurgique. ,„ . , 

Signalons encore que le recuit peytetre realise.en atmosphere reductrice.par exemple en presence d hydrogene, 
de methane, 'd'un melange azote^hydrogene ou enpoc.e d'jun melange argon,-hydrog6ne :; SLnecessaire, un prenettoyage. 
plasma peut etre.effectue en atmosphere oxydante, par exemple pour eliminer des huiles pr^sentes apres une etape 
de laminage. pette atmosphere oxydante,peut§tre.forrnee d'un melange d'argon-oxygene contenant eventuellement 
du CF 4 et pourrait etre suivie d'une atmosphere reductrice - ■ ■ ... - : 

Ci-apres sont donnes quelques !4xemples ; de ; realisation pratiques pecmettant d'illustrer davantage le procede 
suivant I'invention. t . y v ... . . -. --. >o , .. . ' • • 

Exemple 1 : Trajtement d'une t6le d'acier lamlnee a froid oon reve tue^u defile " 



Vitesse rde ligne : -t ■.•; T .yr-- -J ' 
Largeur de bande.: ■-• * ^ or* ., ^' 
Epaisseur de bande: 

Temperature d'entree<fe" recufe ; : ; ' : 
TempeYature max:' 'de Vecuit (pMateati) 
Tempi de ma'intien "* " '\ 

Vitesse de ref roidissemen't Qustju'i 20°'C)' 



-200 m/min, 
. 1 000 mm 
1 mm 
■20 9 C 

' 700°O-'' : • 
*30s* ' f "' 
" -50°C/s " 



Dans ces conditions, la zone de montee en tern peratu re>ta it lirnitde a,.iam de long pour une puissance utile de 
10 MW, creant ainsi. une Vitesse de montee en temperature dej'qrd re.de 224°C/s. La.zone de rn,aintien en temperature 
necessitait une longueur utile de 1'boim. Le tele "etait dispose en accordeon, ce qui permettaitune minimisation des. 
pertes thermiques. Par ailleurs, on a fait usage de eylindres de fefroidissement de longueur cfeveloppee. utile de I'ordre 
de 2,5 m, de sorte qu'il a fal'tu 20 eylindres pour revenir ^ la^emperature am biante. Apres le sas de sortie, la tole a ete 
enrouleq sous forme de bobine. . . :fv .. , . . 



Exemple 2 : Traitement d'une tdle de fer blanc 



45 


Vitesse de ligne : , 


800 m/min 




Largeur de bande : 


1000 mm 




Epaisseur de bande: * * 


0,18 mm-- - 




Temperature d' entree cfe recuit : 


20*C , 


50 


Temperature max. de recuit (pas de maintien) 


600°C 


Vitesse de refroidissement (jusqu'a 20°C) - 


6°C/s 



Dans ces conditions la zone de montee en temperature a ete iimrtee a 7 m de long pour une puissance utile de 
1 0 MW, creant ainsi une Vitesse de montee en temperature de I'ordre de I^OO^C/s. La tdle a subi un refroidissement 
de 600°C a 420°C a une Vitesse de 6°C/s, ce qui a necessite un refroidissement de 400 m. Le refroidissement a ete 
assure par Jet cooling apres le sas de sortie sous atmosphere contraiee. Ensuite, la tole a ete etamee ou passivee. 
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Vitesse de ligne : 


140 m/min 


5 :-. 


Largeur- de bande : . . •.: - . 


>1 000 mm - 




Epaisseurde bande: 


1 mm -i. : ~. 




Temperature d'entree de recuit : 


20°C 




Temperature max", de" recuit" (plateau) * : 


" 800° C ' 




~ Temps , de maintien : 


20V ! 




Vitesse de refroidisse merit (jusqu'a 506°C) 


100°C/s- 



Dans ces conditions, \a zone de montee ; en : temperature a etQ limitee a 7 m.de long pour une puissance utile de 
1 0 MW, creant ainsi une Vitesse de montee en temperature de I'ordre de 260° C/s. La zone de maintien en temperature 
is necessitait une longueur utile de 47 m. Aussi, la tole a ete disposed en accordeon pour permettre la minimisation des 
pertes thermiques.-La tole a subi un retro id issement de 800° G a 500? C a. une vitesse de 100 8 C/s, ce qui a necessite 
une longueur utile de ref roidissement de -7m sur des cylindres de refroidissemenf (3 cylindres* de 2,5 m de longueur 
utile developpee). Apres la sortie de I'installation via le sas, la tole a ete plongee dans un bain d'e zinc liquide a 490°C, 
essoree et refroidie. 

20 Une alternative consistait a refroidir la tole jusqu'a 100°C, ce qui a necessite 3 cylindres de ref roidissement sup- 

plementaires, et a la revetir immediatement d'un film de protection ou de finition sans revenir a la pression atmosphe- 
rique par evaporation sous vide (par exemple par sputter-evaporation). Apres le sas de sortie, la tole a et6 SKIN 
passee, huil6e et enroutee. 

II est bien entendu que ['invention n'est pas limitee aux formes de realisation decrttes ci-dessus et que bien des 

25 variantes peuvent etre envisagees sans sortir du cadre de la presente invention, notamment en ce qui conceme la 
creation du plasma de recuit, le confinement magnetron qui, a pression relativement 6!ev6e, pourrait etre omis, la 
cathode, qui peut Stre une cathode creuse formSe par la tole se deplacant en zig-zag ou en accordeon. 

Par ailieurs, le precede n'est pas limits au traitement de tdles d'acier mais peut convenir pour tout autre type de 
melal n6cessitant un recuit associe eventuellement a un traitement de surface. 

30 Une des differences importantes de ^invention par rapport a I'etat anterieur de la technique reside dans le type de 

plasma utilise pour chauffer la bande m^tallique a traiter. En effet, dans le precede suivant ('invention on fait usage de 
ce qui est communement appele "plasmas froids" uniform^ment repartis sur toute la largeur de la bande m6tallique 
alors que dans les procedes connus on fait usage soit de plasmas d'arcs caractdrises par des points chauds localises 
a la surface de la bande metallique soit des jets de plasma chaud egalement a action tres locale au niveau de la surface 

35 a traiter. Cette action tres localisee implique done necessairement des systemes de defacement rapides des points 
chauds relativement au substrat, e'est-a-dire des systemes permettant le deplacement des arcs ou des jets de plasma 
par des moyens independants du defacement de la bande m6tallique. Ce d6placement des points chauds est gen6- 
ralement indispensable afin de tendre vers une densite de puissance moyenne dissipee par unit6 de surface constante 
sur la largeur de la tdle. Un tel probleme ne se pose pas par le proc§de suivant I'invention etant donn6 que la densite 

40 de puissance dissipee a la tole est uniformement repartie sur toute la largeur traitee de la bande metallique. 
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Exemple 3 : Traitement d'une tole pour galvanisation au trempe , 



Revendicatlons 

45 1. Precede de recuit d'un substrat metallique au defile\ notamment d'une tole d'acier, caracterise en ce que Ton 
realise le recuit au moyen de decharges par plasma. 

2. Procede suivant la revendication 1, caracterise en ce que Ton effect ue le recuit precit6 a une pression comprise 
entre 10* 4 et 1 00 Torr, de preference inferieure a 10 Torr. 

so 

3. Procede suivant Tune ou I'autre des revendications 1 et 2, caracterise en ce que Ton Stablit les decharges precitees 
entre le substrat et une contre-electrode d'une maniere telle a dissiper la puissance 6lectrique provenant des 
decharges dans le substrat. 

55 4. Procede suivant la revendication 3, caracterise en ce que Ton cree le plasma en courant continu, le substrat formant 
alors une cathode. 

5. Procede suivant la revendication 3, caracterise en ce que Ton cree le plasma en courant alternatif en faisant usage 
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d'une cont re-elect rode s'etendant en regard du substrat et preseritant, dans un vojume determine, une surface 
dirigee vers le substrat, dont la superticie est superieure a celle de la partie du substrat presente dans ce volume, 
afin de maintenir une auto-polarisation-negative xie cette derniere 

Procede suivant I'une quelconque des revindications 1 a 5, caracterise. en ce que Ton realise les decharges en 
presence de champs d'induction magnetiques.' ■^■'i: :;..,< . v • 

Procede suivant I'une quelconque des revindications 1 a. 6, caracterise en ce c^ue Ton realise ie recuit soit en-, 
atmosphere reductrice, par exemple en presence d'hydrogene, de methane, d/un melange azote-hydrogene ou 
nn ^ ra H'nn (Yioisnno amnn-hwrfrnn^np Knit'fin atmosDhere oxvdante. sdit en atmosphere oxydante sutvie d'une 
atmosphere reductrice. — - - - ~. - 

Procede'suivant I'une quelconque des revindications 1 a 7, caracterise eh ce que Ton fait defiler le substrat a une 
vitesse' comprise ent re 1 m/min et 150Q m/min. ■ r 

Procede'suivant i'uns quelconque des reveh'dications i a 8, caracterise ence-que I'on fait Usage d'une'decharge * 
de type magnetron; le substrat etant a' la cathode et : la pressibh etant comprise ent red, 001 et 1 Torr.*^ 
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